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PRISPEVOK K CHEMII VYNUTORNEKOMPLEXNYCH SOLi BERYLIA
S ORGANICKYMI KYSELINAMI 1'YPU Be,0(R—CO,),

L. KRASNEC, J. KRATSMAR-SMOGROVIC, A. PIVODA

Katedra chémie Farmaceutickej fakulty Univerzity Komenského v Bratislave

Uvod

V predchadzajtcej praci [1] sme sa podrobne zaoberali problematikou vnii-
tornekomplexnych soli berylia s jednosytnymi organickymi kyselinami typu
Be,0(R—CO0,),. Referovali sme tu o neuspechu pri pokuse pripravit komplex-
ni sol berylia s kyselinou a-naftoovou. Dalsie experimentdlne price, ktoré
opisujeme v tomto &¢ldnku, ukézali, Ze pri volbe vhodného reakéného prostre-
dia moZno pripravit aj komplexné soli berylia s kyselinou a-naftoovou a kyse-
linou f-naftoovou.

Experimentilna ¢ast

Opisované soli sme pripravovali pésobenim éerstvo zréZaného hydroxydu berylnatého
na roztok prislusnej kyseliny v benzéne. Reakciu moZno vystihnit rovnicou

4 Be(OH), + 6 R—CO,H = Be,0(R—CO,); + 7 H,0,

kde R—CO,H znaéi kyselinu a-naftoovi alebo kyselinu f3-naftoovu.

Pripravu sme uskutoénili v dvojhrdlej banke opatrenej spétnym chladiéom a mie-
Sadlom tak, Ze suspenziu hydroxydu berylnatého v benzénovom roztoku prisluSnej
kyseliny sme zahriali do varu a potom zahrievali aZz do tplného rozpustenia hydroxydu
berylnatého. PouZité mnoZstva hydroxydu berylnatého a prislusnej kyseliny boli v po-
mere 1 mél Be(OH), na dva moély kyseliny, éo v porovnani s uvddzanou rovnicou zna-
mené urdity nadbytok kyseliny. Hydroxyd berylnaty sme pripravovali z niekolko-
nésobne prekryStalovaného siranu berylnatého. Siran berylnaty sme pripravili v labora-
tériu rozpustenim kysliénika berylnatého (fa. Popelka, s obsahom 99,92 % BeO) v 60 %
kyseline sirovej. Cistotu pouZitych kyselin sme kontrolovali stanovenim bodu topenia.

Odparenim rozpuastadla z reakénej zmesi sme ziskali prislus$né soli znedistené nadbyt-
kom kyseliny, ktorti sme odstrénili extrakeiou alkoholom. Po niekolkondsobnom pre-
krystalovani z toluénu sme opisované soli ziskali vo forme bieleho mikrokrystalického
prasku s konstantnym bodom topenia. VytaZzky boli aZz 80 %. Sol kyseliny «-naftoovej
nekrystaluje z toluénu ako solvat. Naproti tomu sol kyseliny B-naftoovej via¥e pri
krystalizécii z toluénu 1,5 mélu toluénu na 1 mdl soli. Toluén moZno z tejto soli odstranit
suSenim pri teplote asi 120°C vo vakuu. Rozpustnost opisovanych soli sme skusali len
orientaéne, pri¢om sme zistili, Ze si velmi dobre rozpustné v roztopenom gafri. V benzéne
a toluéne sa velmi dobre rozpustaju za varu, zniZovanim teploty ich rozpustnost silne
klesé. V alkohole, aceténe a v chloroforme su len slabo rozpustné. Vo vode sa prakticky
nerozpustaji. V roztopenom gafri sa rozpustaju bez rozkladu, ¢o sme dokézali porovna-
nim bodu topenia prisluSnej soli vykrystalovanej z toluénu a izolovanej z taveniny
s géfrom. Sol sme z taveniny izolovali rozpustenim gafru v alkohole, nerozpustent sol
sme zachytili na filtri, dokladne premyli alkoholom a vysusili. Pripravené soli sme analy-
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zovali zndmymi metddami. Obsah berylia sme stanovili védZzkove ako bezvody siran
berylnaty, obsah vodika a uhlika elementirnou analyzou.

Dobra rozpustnost opisovanych soli v gafri sme vyuZili na stanovenie molekulovej
vahy podla Rasta.

1. Vnutornekomplexny «-naftoan berylnaty
T CO2 "I
/\/ \
Be,O
R NN

Bod topenia 246,5 °C.

Analyza
teoreticky Be = 3,34 9%, C = 73,46 9,
néajdené Be =3319% C=131 9%
3,36 %

Molekulovd viha
teoreticky  1079,076
najdené 1087,5
2. Vaditornekomplexny f-naftoan beryjlnaty (s krystdalovym toluénom.)
2 Be,0(C,H,CO,)s.3 C;H,CH,
Bod topenia 335,5—336,5 °C.
Pri tejto soli sme stanovili len obsah berylia.
Analyza
teoreticky Be = 2,96 9%,
najdené Be = 2,93 9;

Uplnu analyzu sme urobili pri soli zbavenej kry$talového toluénu. Obsah kry$talového
toluénu sme stanovili z véhového tbytku vzniknutého suSenim asi pri 120 °C.

3. Vnautornekomplexny f-naftoan berylnaty (zbaveny krystilového toluénu )

N N\eo,

Be,O l

- 6 _
Bod topenia 335,5—336,5 °C.
Analyza
teoreticky Be = 3,34 % C =173,469% H = 3,92 %
néjdené Be = 3,36 % C =173,809% H = 4,009

3,40 %
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Molekulovd vaha

teoreticky  1079,076
najdené 1152,0
Diskusia

Doteraz opisané komplexné soli berylia typu Be,O(R—CO,), sa pripravovali
za rozliénych podmienok. Niektoré soli, ako komplexny mravéan, octan, pro-
piénan atd., pripravovali sa v prostredi prislusnej koncentrovanej kyseliny
[2, 3, 4, 5]. V inych pripadoch sa ako reakéné prostredie pouzil benzén, toluén
alebo petroléter [6, 7, 8]. V jednom pripade sa ako reakéné prostredie osvedéila
aj voda [9]. V naSej uz citovanej praci sme vypracovali jednoduchi metédu
na pripravu komplexnych soli spominaného typu, pri ktorej sa ako reakéné
prostredie pouzil etanol [1]. Touto metédou sa nam podarilo pripravit 6 soli
typu Be,O(R—CO,)s, odvodenych od rozliénych kyselin. Komplexny «-naftoan
berylnaty sa nam vS8ak nepodarilo uvedenym spodsobom pripravit, kedZe sa
hydroxyd berylnaty nerozptstal vo vriacom liehovom roztoku tejto kyseliny.
Predpokladali sme, Ze kyselina «-naftoova nie je schopna vytvarat sol typu
Be,O(R—CO,),.

Tento predpoklad vSak nebol spravny, pretoZze ako o tom referujeme v tejto
préaci, podarilo sa ndm pripravit komplexné berylnaté soli «-naftoovej a
p-naftoovej kyseliny, ak sme ako reakéné prostredie pouzili benzén. Z nasich
doteraj§ich prac v oblasti komplexnych soli berylia typu Be,O(R—CO,) vy-
plyva, Ze na tuspech pripravy tychto soli niekedy vplyva aj volba vhodného
reakéného prostredia.

Dakujeme s. Kresdkovi za vykonanie elementdrnej analyzy.

Stihrn
Pripravili sme vnutornekomplexné soli berylia typu Be,O(R—CO,), odvo-
dené od a-naftoovej a f-naftoovej kyseliny.
V diskusii sme poukazali na délezitost volby vhodného reakéného prostredia
pri priprave soli spominaného typu. '

SAMETRA K XVMIHY BHYTPUKOMIJIERRCHBIX COJTEN BEPUJIJISA
G OPPAINYECHKUMHM KHMCJIOTAMU THIIA Be,O(R—CO,),

0. RPACHEL, 10. RPATHIMAP-IIMOTPOBUY, A. IIIBOIA

Rage;ipa xumun dapManenTitueckoro Qaxynbrera YHuBepcHTeTa UMeHH HoMeHCKOro
B Lparuc:iase

BoiBojbt

13511151 IPUTOTOBSICHLI BHYTPHROMILIEKCHEIe cou Gepunnua tana Be,0(R—CO,)s, npomns-
BC;ICHHLIC U3 «-HA(TOIHOI M B-BaTOHHOH KMCIOT.
B jiHcKyceHH Mbl YKazaiii Ha BaXKHOCTL BHIOOpa COOTBETCTBYIONICH Cpeibl PEAKIAH, 1IPR
HPHTOTOBJICHMII COjtell YNOMAHYTOrO THIA.
ITocTynusao B pepaknuio 5. 3. 1957 r.
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BEITRAG ZUR CHEMIE INNERER KOMPLEXSALZE DES BERYL-
LIUMS MIT ORGANISCHEN SAUREN DES TYPS Be,O(R—CO,),

L. KRASNEC, J. KRATSMAR—SMOGROVI(, A. PIVODA

Lehrstuhl fiir Chemie der Pharmazeutischen Fakultit an der Komensky-Universitit
in Bratislava

Zusammenfassung

Die Autoren haben innere Komplexsalze des Berylliums vom Typ Be,O(R—CO,),
die von der «- und f3-Naphtoesidure abgeleitet sind, hergestellt.

In der Diskussion wird auf die Wichtigkeit der Wahl eines geeigneten Reaktions-
mediums bei der Herstellung von Salzen des genannten Typs hingewiesen.

In die Redaktion eingelangt den 5. 3. 1957
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